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摘"要!目的"基于 pRG’:G;- 方法!建立了利用超高效液相色谱2四级杆飞行时间质谱检测青菜中 9!8 种农药

残留的方法" 方法"青菜样品经乙腈提取后!用 -2丙基乙二胺#4-/$%’!&%硫酸钠和石墨化碳黑#[’*$混合净化

剂净化!以 ( AALJ,+甲酸铵溶液 # #@!7甲酸$和乙腈作为流动相梯度洗脱!目标物质经 \H>QKO/’p5X6U54+’

*GT’!&色谱柱 # 9@! AAe!## AA! !@) "A$分离!采用高分辨质谱信息依赖扫描模式 #I1FLKAH>IL1 SQ_Q1SQ1>

HEiRIOI>IL1! Xd/$在正离子模式下进行测定" 结果"9!8 种农药在 8f! ### 1M,+范围内线性关系良好!相关系数
#@9$均大于 #@%%!各目标物质在空白青菜样品中 3 个浓度添加水平下的回收率为 8!@%7f!9&@(7!相对标准偏差
##".$为 #@87f!8@37# 6j$$!方法检出限和定量限分别为 #@##8f(@883 和 #@9#$f!&@!9( "M,aM" 实际样品中

共检测出 & 种农药残留" 结论"该方法具有准确%快速%简单%高灵敏度%高通量等优点!适用于日常青菜样品中农

药残留的快速筛查与检测"
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OHA_JQOD=)0’4</+)0"6:QAQ>:LS PHOORI>ĤJQFLKKH_IS OEKQQ1I1MH1S H1HJWOIOLF_QO>IEISQKQOISRQOI1 MKQQ1 ‘QMQ>ĤJQO
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""青菜是我国居民食用最多的一种蔬菜’ 由于青
菜在种植生长过程中容易受到病虫(杂草的影响"因
此"为了提高产量和产品质量"农药的使用不可避免’
据报道)!* "目前已经有 ! 8## 多种农药用于农作物生
长过程中’ 然而"一些人为了追求利益"通常会过量
的使用农药"甚至使用禁用药物’ 我国发布的 [*
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9)$3!9#!$-食品安全国家标准 食品中农药最大残
留限量. )9*和 [*9)$3@!!9#!&-食品安全国家标准
食品中百草枯等 83 种农药最大残留限量. )3*分别涵
盖了 833种#8 !8# 项$和 83 种#3#9 项$农药最大残
留限量"这对规范农药的使用发挥了积极作用’

农药残留常见的检测方法主要有液相色谱
法)82(* (液相色谱2低分辨质谱法)$2)* (液相色谱2高分
辨质谱法)&2%* (气相色谱法)!#* (气相色谱2质谱法)!!2!9*

等’ 其中"液相色谱2高分辨质谱法不仅具有高通量
筛查的优势"同时还能获得目标物质更为全面且精确
的化合物信息"这为化合物的定性确证提供了有力的
数据支撑"例如同分异构体的区分以及一些假阳性结
果的判定等"已在农药筛查中得以应用’

农药残留检测前处理技术主要包括 pRG’:G;-

法)!32!(* (固相萃取法)!$* (固相微萃取法)!)* (基质固相
分散萃取法)!&*等"其中 pRG’:G;- 法应用最广泛"但
之前的文献报道多集中于少数几种或同类型农药的
检测"对于上百种农药的筛查检测需采取多种手段’

本试验对传统的 pRG’:G;- 方法进行了优化"确定了
净化过程中各分散剂的比例"既达到了良好的净化效
果"又保证了目标物质具有较好的提取效率"最终建
立了利用超高效液相色谱2四级杆飞行时间质谱快速
检测青菜中 9!8 种农药残留的方法’ 该方法简单(快
速(通量高(灵敏度高"为评估青菜样品中农药残留的
情况提供了可靠的技术平台’

!"材料与方法
!@!"材料
!@!@!"样品采集与制备

由江苏省 !3 个地市级疾病预防控制中心分别选
取 !#个当地具有代表性的农贸市场或超市作为采样
点"每个采样点采集 ! 份青菜#上海青或鸡毛菜或奶
白菜$样品"共计 !3# 份样品’ 各地市将 !# 份青菜等
质量均质混匀后用冷链送至江苏省疾病预防控制中
心进行检测"每份混合样品不少于 (## M’
!@!@9"主要仪器与试剂

GcIL1+’/d超高效液相色谱(](##;四级杆飞
行时 间 质 谱 均 购 自 美 国 /* -’XG]" \H>QKO
/’p5X6U54+’*GT’!&色谱柱#9@! AAe!## AA"
!@) "A"美国 \H>QKO$"92!$Z冷冻离心机"!2!8 台式
离心机"[9 涡旋仪’

醋酸 钠 #BH/E$( 硫 酸 镁 #0M-<8 $( 硫 酸 钠
#BH9-<8$(甲酸铵#T’<<BT8 $均为分析纯"甲醇(

乙腈均为色谱纯"甲酸为 T4+’级"-2丙基乙二胺
#4-/$粉末(’!& 粉末(石墨化碳黑#[’*$粉末均购
自中国安普公司’ 9!8 种农药残留标准品#纯度为

%#@#7f%%@(7$均购自德国 dKDG:KQ1O>LKFQK和美国
/EER->H1SHKS’
!@9"方法
!@9@!"样品前处理

准确称取#9@##m#@#!$M均质匀浆后的青菜样
品于 (#@# AJ离心管中"精确加入 &@# AJ乙腈"涡旋
混匀 !@# AI1"超声提取 !#@# AI1"在离心管中加入
#@)( MBH/E和 3@## M0M-<8" 立 即 涡 旋 混 匀
!@# AI1后以 !# ### K,AI1 离心 !# AI1 #离心半径
%@( EA$"取 !@# AJ上清液移入预先加有 (#@# AM
4-/((#@# AM’!&((#@# AMBH9-<8 和 (@# AM[’*

混合净化剂的离心管中"涡旋净化 !@# AI1 后以
!8 &## K,AI1 离心 (@# AI1#离心半径 $@$ EA$"取上
清液过 #@99 "A微孔滤膜"待进样分析’
!@9@9"仪器条件

色谱%\H>QKO/’p5X6U54+’*GT’!&色谱柱
#9@! AAe!## AA"!@) "A$&柱温 3( g&进样体积
( "J&流速为 #@3 AJ,AI1&流动相 /为 ( AALJ,+甲酸
铵溶液##@!7甲酸$"*为乙腈&梯度洗脱程序%#f#@(
AI1"(7*&#@(f( AI1"(7f3#7*&(f!! AI1"3#7f
&#7*&!!f!( AI1"&#7f%(7*&!(f!$@( AI1"%(7*&
!$@(f!$@$ AI1" %(7f(7*&!$@$f!& AI1"(7*’

质谱%离子源为电喷雾#G-X$离子源&扫描模式
为正离子扫描&喷雾电压为 (@( aq&离子源温度为
((# g&去簇电压为 &# q&气帘气(雾化气(辅助气均
为氮气"压力分别为 9&#(8(#(8(# a4H&数据采集模
式%信息依赖性扫描#Xd/$模式&一级飞行时间质谱
#6<.0-$全扫描触发二级飞行时间质谱#6<.0-,
0-$!# 个子离子扫描"一级飞行时间质谱扫描范围
#C1M$%!##f$## dH"二级飞行时间质谱扫描范围
#C1M$%(#f$## dH’
!@9@3"数据分析

利用标准品获得 9!8 种目标物质的保留时间(
一级 质 谱( 二 级 质 谱 信 息 并 导 入 /* -’XG]
+ÎKHKWqIQP软件中"从而建立 9!8 种目标物质的数
据库’ 利用 /*-’XG]<- 软件对样品进行数据采
集和分析"通过对 9!8 种目标物质进行靶向筛查"将
采集到的样品信息与建立的数据库比对"从而获得
样品检测结果’

9"结果与分析
9@!"仪器筛查方法的建立

筛查的农药品种包括国内外蔬菜种植中使用较
多(国内外禁用(毒性较大且对人体有/三致0危险的
农药"包括有机磷(有机氯(有机氮(拟除虫菊酯(氨基
甲酸酯(醚类(酚类(酰胺类(杂环类等 9!8 种农药’
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由于检测的农药种类较广"其化学性质差异较大"流
动相的选择影响化合物的分离效率’ 对于高分辨质
谱"目标物质在色谱柱上的分离程度越高"其二级质
谱的干扰碎片信息会越少"有利于定性结果判断的准
确性’ 本试验比较了水2乙腈(#@!7甲酸水2乙腈以及
( AALJ,+甲酸铵##@!7甲酸$2乙腈作为流动相对各
目标物质的分离效果’ 当使用 ( AALJ,+甲酸铵溶液
##@!7甲酸$2乙腈作为流动相时"各目标物质的分离
效果以及整体响应值最佳"这主要是因为甲酸可以增
加正离子目标物质的响应值"同时甲酸铵溶液对部分
目标物质的色谱峰形具有改善作用"因此选用
( AALJ,+甲酸铵溶液##@!7甲酸$2乙腈作为流动相’

本试验采用 Xd/模式进行数据采集’ 飞行时
间质谱首先采集一级质谱信息"并对采集到的一级
质谱信息进行实时分析"如果信号变化是上升趋势"
则会对该物质自动触发二级扫描&反之"则认为该物
质为背景"不触发二级"即一级质谱动态背景扣除
#SW1HAIÊ HEaMKLR1S OR^>KHE>IL1$’ 在该扫描模式下"
通过一针进样"同时获得目标物质的一级色谱图(一
级质谱图以及二级碎片图谱"通过标准品进样的方式
得到各目标物质的保留时间(一级质谱(二级碎片信
息"并将其添加到 +ÎKHKWqIQP软件中"建立 9!8 种目
标物质的数据库"为样品的筛查确证提供比对信息’
9!8 种目标物质的总离子流图谱见图 !’

图 !"9!8 种农药的总离子图谱
.IMRKQ!"6L>HJIL1 E:KLAH>LMKHALF9!8 _QO>IEISQO

9@9"提取方法的优化
乙腈是 pRG’:G;- 方法中最常用的提取溶

剂)!3"!%29!* "多用于蔬菜(水果中农药残留的检测)$"!8* ’

这主要是因为乙腈具有较好的穿透能力"能同时对极
性和非极性农药残留具有较好的提取效率"适合于极
性范围较广的多残留农药的提取’ 相较于其他提取
溶剂"如丙酮等"乙腈提取的色素等杂质较少)99* &有
文献)$*表明甲醇的提取效率也较差’ 提取溶剂的酸
度可能会影响农药残留的提取效率"因此本试验考察
了在乙腈中添加不同浓度的甲酸"比较酸度对 9!8 种
目标物质提取效率的影响’ 分别在提取溶剂中不添
加甲酸以及添加 #@#(7(#@!7和 #@(7甲酸"结果表
明"随着酸度的增加"#Y$2苯氧菌胺(啶虫脒(苯醚甲
环唑(甲胺磷和氟胺氰菊酯提取效率逐渐降低"而燕
麦敌(咪草酸和三环唑提取效率逐渐增加"但绝大多
数目标物质的提取效率均没有太大的改变"因此"本
试验以纯乙腈作为提取溶剂’
9@3"净化方式的优化

净化是农药残留检测的重要技术环节’ 为实
现多组分农药残留检测的净化效果"本试验分别比

较了六种不同的净化方式对 9!8 种目标物质提取效
率的影响"分别为%/%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&&
*%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8&’%
(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s(@#
AM[’*&d%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AM
BH9-<8s!#@# AM[’*&G% (#@# AM4-/s(#@# AM
’!&s(#@# AMBH9-<8 s9#@# AM[’*&.% (#@# AM
4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s(#@# AM[’*"

见图 9 和 3’

通过比较 /和 *发现"BH9-<8 的加入并未对
9!8 种目标物质造成影响"两者回收率基本一致"除
乙酰甲胺磷(灭螨猛(溴虫腈(十三吗啉(螺环菌胺
和甲氰菊酯六种目标物质回收率在 (9@$7f)8@(7

之间"以及决螨特回收率大于 !!9@97"其余 !!) 种
目标物质的回收率均在 &#@!7f!!9@97之间’

进一步比较了 [’*的加入对各目标物质净化
效果的影响"通过比较 *(’(d(G(.发现"随着 [’*

含量的增加"仅环氟菌胺(派草丹和嘧螨酯三种物
质的回收率有所提高"分别从 &8@%7( &!@$7和
&)@!7增加到 %$@&7(%$@87和 %(@&7’ 有 !## 种
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注%/%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&&*%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s

(#@# AMBH9-<8&’%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s

(@# AM[’*&d%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s!#@# AM

[’*&G%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s9#@# AM[’*&

.%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s(#@# AM[’*

图 9"不同净化方式下 9!8 种目标物质的提取效率
.IMRKQ9"Gc>KHE>IL1 QFFIEIQ1EWLF9!8 >HKMQ>ELA_LR1SOPI>:

SIFFQKQ1>_RKIFIEH>IL1 AQ>:LS

注%/%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&&*%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s

(#@# AMBH9-<8&’%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s

(@# AM[’*&d%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s!#@# AM

[’*&G%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s9#@# AM[’*&

.%(#@# AM4-/s(#@# AM’!&s(#@# AMBH9-<8s(#@# AM[’*

图 3"不同净化方式下目标物质在不同提取效率

范围内的个数
.IMRKQ3"BRÂ QKLF>HKMQ>ELA_LR1SOI1 SIFFQKQ1>KQEL‘QKW

KH1MQOPI>: SIFFQKQ1>_RKIFIEH>IL1 AQ>:LSO

物质的回收率随 [’*含量的增加而基本保持不变"

如#G$2苯氧菌胺(邻苯基苯酚(二丙烯草胺(苯霜
灵(糠菌唑(百治磷(麦草氟甲酯(稻瘟灵(腈菌唑(

十三吗啉等’ 有 )$ 种物质的回收率随 [’*含量的
增加而下降"其中部分物质回收率下降幅度较小"

如氟硅唑(粉唑醇和多效唑"分别从 %%@(7(%)@)7

和 %(@37降低到 &&@(7(%9@!7和 &3@&7&而大多数
物质回收率下降明显"如灭藻醌(双甲眯(联苯肼酯
和四螨嗪"分别从 %)@37(&!@97(&$@37和 &9@(7

下降到 !(@$7((@$7(#@#7和 3@87"而这 8 种物质
都具有平面或对称结构"受 [’*影响明显"与之前

的文献报道)(*一致’ 有 3( 种物质的回收率随着[’*

含量的增加表现为先平衡后降低"如#G$2嘧草醚"当
[’*含量增加到 9#@# AM时回收率在 %#@(7f
%&@#7之间"当 [’*含量增加到 (#@# AM时回收率
降低到 )%@(7&再如氟酮唑草"当 [’*含量增加到
!#@# AM时回收率在 %#@!7f%3@87之间"当[’*含
量继续增加到 9#@# 和 (#@# AM时"回收率分别下降
到 &9@(7和 )#@#7’

由此可见"虽然 [’*的加入能有效去除色素(

甾醇等物质的干扰"但同时也会吸附一些目标物
质"降低整体目标物质的回收率"如图 9 所示"当使
用 /和 *方式净化提取液时"目标物质的总体回收
率最佳"均有 9#) 种目标物质的回收率介于 &#7f
!9#7之间&其次为 ’"有 !%3 种目标物质的回收率
介于 &#7f!9#7之间&然后依次为 d(G(."分别有
!$)(!3%(!#( 种的回收率介于 &#7f!9#7之间’ 由
于本试验的样品经乙腈提取后色素含量较多"而
4-/以及 ’!& 对色素的去除有限"为了降低色素等
杂质对色谱柱及仪器寿命的影响"本试验最终采用
方法 ’作为净化方式’
9@8"基质效应的考察

在液相色谱2质谱法中"由于共萃取组分之间存
在电离竞争"常出现基质效应"导致信号抑制或增
强’ 在空白基质提取液中 #未净化$加入 9!8 种目
标物质与同浓度标准溶液的响应值进行比较"结果
表明"39@97#$%,9!8$的目标物质基质抑制效应大
于 8#7"(@!7#!!,9!8$的目标物质基质增强效应大
于 8#7"其余目标物质基质效应均小于 8#7&经过 ’

方式净化后"各目标物质的基质效应均小于 9#7"其
中"%#@)7#!%8,9!8$的农药存在基质抑制效应"%@37
#9#,9!8$的农药表现基质增强效应’ 基质效应影响
定量结果的准确性"通常采用同位素内标校正法或基
质匹配标准曲线校正法’ 本方法的目标物质多达
9## 多种"而内标物质的价格通常较昂贵"因此"本方
法采用基质溶液匹配曲线消除基质效应的影响’
9@("同分异构体的鉴别

同分异构体是具有相同分子量但不同结构式
的物质"因此"对于质谱检测器"无论是低分辨质谱
还是高分辨质谱"所监测的母离子完全一致"一般
情况下"同分异构体的结构比较相似"故其二级碎
片离子也具有一定程度的重合性’ 低分辨质谱通
常采用多反应监测#0;0$模式监测"同分异构体类
物质所选择的离子对可能完全一致"这样就加大了
定性难度"而高分辨质谱则能采集比较丰富的碎片
信息"提高同分异构体的定性鉴别能力’ 例如"丙
草胺与丁草胺互为同分异构体"两者结构上只有一



pRG’:G;-2超高效液相色谱2四级杆飞行时间质谱法检测青菜中 9!8 种农药残留!!!朱峰"等 ! 9%""" !

个亚甲基的位置不同’ 由图 8 和 ( 可见"丙草胺与
丁草胺无法通过一级提取离子流色谱图和一级质
谱图进行区别"而二级质谱具有明显的区别"能较

好的将两者区分"表明高分辨质谱在定性方面具有
明显的优势"可作为蔬菜中农药残留定性筛查的有
力工具’

注%HfE分别为丙草胺的提取离子流色谱图(一级质谱镜像对比图和二级质谱镜像对比图
图 8"丙草胺的图谱

.IMRKQ8"’:KLAH>LMKHAOLF_KQ>IJHE:JLK

注%HfE分别为丁草胺的提取离子流色谱图(一级质谱镜像对比图和二级质谱镜像对比图
图 ("丁草胺的图谱

.IMRKQ("’:KLAH>LMKHAOLFAHE:Q>>Q

9@$"9!8 种农药残留的方法学数据
以空白基质溶液配制标准系列溶液"外标法定

量"以目标物质的浓度作为横坐标#4""M,+$(一级
飞行时间质谱提取色谱图的峰面积作为纵坐标#H$
绘制标准曲线’ 在空白样品中加入较低适当浓度
水平的混合标准溶液"按照 !@9@! 处理后上机检测"
获得目标物质的一级飞行时间质谱提取色谱图的
信噪比#"1-$"通过计算 "1-为 3 时的质量浓度作
为该物质的检测限#+<d$""1-为 !# 时的质量浓度
作为该物质的定量限 #+<p$’ 通过向空白样品中

添加低(中(高三个浓度水平的混合标准溶液"使空
白样品的加标浓度分别为 !#((#(!## "M,aM"每个加
标浓度平行测定 $ 次"计算回收率和相对标准偏差
##".$’ 9!8 种农药均在 8f! ### 1M,+范围内线性
关系良好"相关系数 #@9 $均大于 #@%%"各目标物质
的 +<d和 +<p分别在 #@##8 f(@883 和 #@9#$ f
!&@!9( "M,aM范围内"各目标物质在三个浓度加标
水平下的平均回收率在 8!@%7f!9&@(7范围内"
#".均在 #@87f!8@37范围内"部分目标物质的方
法学数据见表 !’

表 !"青菜中部分农药残留化合物的线性相关系数(检测限(定量限(回收率与精密度#6j$$
6ĤJQ!"+I1QHKELKKQJH>IL1 ELQFFIEIQ1>#@9$" +<d" +<p" KQEL‘QKIQOH1S _KQEIOIL1OLFOLAQ_QO>IEISQOI1 MKQQ1 ‘QMQ>ĤJQO

化合物 类别 @9
+<d

,#"M,aM$
+<p

,#"M,aM$
低浓度加标 中浓度加标 高浓度加标

回收率,7 #".,7 回收率7 #".,7 回收率,7 #".,7
#Y$2甲基嘧草醚 醚 #@%%$ 9 #@!8! #@8)# %!@& 8@3 %#@9 3@$ %#@( $@#
!2萘乙酰胺 有机氮 #@%%3 $ !@)99 (@)38 !#!@) $@9 &&@) %@3 !#!@# &@3
西草净 杂环 #@%%! 8 #@!(9 #@(#$ &&@# &@3 &8@9 8@& &9@( )@(
邻苯基苯酚 酚 #@%%& ) !@3&! 8@(%% $$@8 )@$ &(@# &@& ))@) (@)
吡螨胺 有机氯 #@%%& & #@9(3 #@&89 &9@$ $@# &(@) &@! &9@& &@$
乙草胺 酰胺 #@%%% $ #@8%& !@$(& !9)@& $@( %8@# %@( %3@! %@(
莠去津 三嗪 #@%%9 ( #@933 #@))$ )8@! (@) &%@$ 8@9 %#@& 3@3
氧环唑 三唑 #@%%9 $ #@8!9 !@3)9 &%@# !#@3 %9@& &@8 &(@% 3@%
解草酮 酰胺 #@%%) & !@9!3 8@#3% !#)@8 (@! %&@% 8@$ !#9@( (@!
噻嗪酮 杂环 #@%%$ % #@#$9 #@9#$ &(@! 9@9 &&@3 8@( &9@8 8@3
克百威 氨基甲酸酯 #@%%! $ #@3$9 !@9#( &!@) 8@! !#9@! $@8 &$@9 %@9
甲氧除草醚 醚 #@%%% & 9@989 )@8$$ &%@$ (@$ &8@9 (@& %#@! 9@$
溴虫腈 杂环 #@%%! 3 3@&&! !9@%98 ! ! $!@$ 9@% )%@! 8@3
乙霉威 有机氯 #@%%3 ! #@99! #@)3$ &&@! 9@$ &$@3 8@( &%@3 9@%
苯醚甲环唑 三唑 #@%%3 9 #@9%8 #@%)% !#3@( 8@8 %8@& 9@( !93@! !@!
二甲吩草胺 酰胺 #@%%9 & #@3)3 !@989 &)@& $@8 %9@9 3@9 &)@# %@(
皮蝇磷 有机氯 #@%%( & (@883 !&@!9( ! ! &3@% 8@8 &(@) 8@&
甲氰菊酯 拟除虫菊酯 #@%%3 3 9@8&3 &@9$& &$@$ 8@% )!@9 !#@8 &3@) %@3
茚虫威 氨基甲酸酯 #@%%% 9 #@##8 #@#!3 %)@% (@% %$@% 8@$ %9@8 8@#
醚菊酯 拟除虫菊酯 #@%%% $ !@93! 8@#%% !#3@) %@! !#9@) (@! %&@# !#@9
苄呋菊酯 拟除虫菊酯 #@%%9 $ #@!&9 #@$#$ ))@) 3@$ &&@8 )@% )(@( $@$
西玛津 杂环 #@%%9 & #@398 !@#)% &)@) 9@& %!@9 !@9 %$@% 3@9
注%!表示 +<p小于加标浓度
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9@)"实际样品的检测
运用建立好的方法对 !3个地市的青菜样品进行

检测"共检测出 & 种农药残留’ 其中南京(徐州(苏
州(连云港(淮安(扬州(镇江和宿迁 & 个地市的蔬菜
样品均未检出选定的 9!8种农药残留"其余 ( 个地市
的样品至少检测出一种农药残留"无锡市的样品中检

出的甲霜灵与数据库的匹配度为 %%@97"定性确证图
谱见图 $’ 如表 9 所示"检出农药残留的浓度均在
9@&f)(@8 "M,aM范围内"均小于 [*9)$3!9#!$)9*中
规定的蔬菜中农药最大残留限量值’ 从整体结果看"
江苏省青菜中农药残留总体情况较好"但个别地市的
青菜样品存在一定的农药残留暴露风险’

注%HfE分别为无锡市样品中甲霜灵的提取离子流色谱图(一级质谱镜像对比图和二级质谱镜像对比图

图 $"无锡市样品中甲霜灵的图谱
.IMRKQ$"’:KLAH>LMKHAOLFAQ>HJHcWJI1 \RcIOHA_JQ

表 9"青菜样品中农药残留结果
6ĤJQ9";QORJ>OLF_QO>IEISQKQOISRQOI1 MKQQ1 ‘QMQ>ĤJQO

化合物 限量值,#AM,aM$
样品结果,#"M,aM$

无锡 常州 南通 盐城 泰州
嘧菌酯 #@! f3 ! ! )(@8 9@& !

苯醚甲环唑 #@#9 f9 ! ! !%@8 ! !

克百威 #@#9 f! ! !3@$ ! ! !

甲霜灵 #@#( f9 8&@% 3&@& ! ! !

扑草净 #@#( f#@! ! !(@& ! ! !

乙霉威 ! f( ! ! )3@9 ! !

腈菌唑 ! 98@% ! ! ! )@9

哒螨灵 #@! f9 !9@& ! ! ! !

注%!表示未检出

3"小结
本试验基于 pRG’:G;- 和基质分散固相萃取

净化技术"建立了利用超高效液相色谱2四级杆飞行
时间质谱同时筛查检测青菜样品中 9!8 种农药残留
的方法"并利用该方法对江苏省 !3 个地市的青菜样
品进行了检测"共有 ( 个地市检测出 & 种农药残留’
该方法具有准确(快速(简单(高灵敏度(高通量等
优点"适用于日常青菜样品中农药残留的快速筛查
与检测"对于推动江苏省果蔬类膳食中农药残留的
调查具有积极意义’
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实验技术与方法

大气压气相色谱电离源2串联质谱法测定蔬菜中 93种农药残留
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摘"要!目的"建立蔬菜中 93 种农药的大气压气相色谱电离源2串联质谱检测方法" 方法"采用丙酮提取蔬菜

样品中的目标农药!多壁碳纳米管为净化材料!经 d*2(0- 色谱柱#3# Ae#@9( AA!#@9( "A$分离!结合大气压气

相色谱电离源技术!正离子多反应监测#0;0$模式进行检测!外标标准曲线法定量" 结果"93 种农药在 #@#!f

9# "M,+范围内线性良好!相关系数 ##9 $均大于 #@%%!在蔬菜基质中 93 种农药的方法检出限和定量限分别为

#@#9f#@8# 和 #@#(f!@9( "M,aM!回收率为 $$@)7f!!#@)7!相对标准偏差##".$#!8@&7" 结论"本方法具有良

好的灵敏度%重现性和特异性!适用于蔬菜中多种农药残留的快速检测"
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